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(54) Procedeu de obtinere a polivinilpirolidonei 



(57) Rezumat 

Inventia de fa^a se refera la un procedeu de 
obtinere a polivinilpirolidonei, prin polimeriza- 
rea monomerului in solutie aposa\ in prezenta 
de 2,2' azo^di-(2 ( 4-dimetilvaleronitril) drept ini- 



tiator de polimerizare, la temperature de 60... 
75°C. 

Se obtine un polimer cu stabilitate m&rita la 
temperature ?i cu continut mic de monomer re- 
zidual. 
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IhventiU de fata se refera la un proce- 
deu de objinere a polivinilpirolidonei. 

Se cunosc procedee de obtinere ale a- 
cestui' .polime*v utllizind drept initiator! 
apa. oxigSnata c& activator amoniae, a- 
zoizobutironitril, teff-butil peroxipivalat. 
Initiatorul fie se adauga in mai multe 
portifc In- cursul reaetiei de polimerizare, 
fiiarreaot^a-se conduce la diverse trepte de 
temperatura, pentru a se asigura o conver- 
sie cit mai avansata §i o durata mai mica 
a reactiei. Solventii cei mai utilizati sint 
apa §i alcoolii 

Scopul invenfiei este de a realiza un 
con^inut scazut de monomer rezidual $i .o 
stabilitate termica maritai 
J ^ Problem a pe care o rezolva inventia 
cqnsta in stabiliirea unor parametri optimi 
fie reactie. 

Inverttfa de fata ihlatura dezavantajele 
de mai sus, prin aceea ca in mediul de 
polimerizare se introduc 0,09... 0,22 partf 
in greutate f ata de N-vinilpirolidona, 2,2'- 
az©~cte^^4-din^^ drept ini- 

tiator, la un raport apa : monomer de 
3...5 : 1, iar reactia se conduce la tempe- 
ratura de 60...75°C, preteratfil 65...7tdC; 
timp de 1,5.. .2,5 h. 

In comthuare se dau* 6' example de rea- 
Ifeare* a procedeuftrf : 

Exemplul 1. Intr-un reactor de sticla 
de 1 1, cu manta, prevazut cu dispozitiv 
de agitare eficace; cu refrigerent de re- 
flux si termometru, se introduc 175 g N- 
-vinilpirolidona si 0,315 g 2,2 f -azo-di-(2,4- 
dimetilvaleronitril)/pulbere alba, interval 
de topire 45>..70°C, se agita timp de 15 
min pentru completa dizolvare a inifia- 
torului, sub curetft' de azot. Ajxri, se a- 
dauga 525 g apa demineralizata. Ameste- 
cul de reactie se incalzeste la 75°C sub 
curent de azot timp de 1,5 h, dupa care 
continutul reactorului se race§te. 

SokB^ia* dte polksier: este omc^ena^ trans- 
parenta si confine 174,5 g polivinilpiro- 
IddtfnaV arewaioajrea: K: de' 80 » (solute 
Ufcfr-Afe-flp&i dtetilataV la± 20°G). Poiitfiniapi^ 
rolidona separata prin uscare confine 
0,04o/o monomer rezidual. 

Exemplul 2. In aceea^i instalatie ca in 
exemplul 1 se introduc 116 g N-vinilpi- 
rolidona §i 0,16 g 2,2'-azo-di-(2,4-dimetil- 
valeroriitril), se omogenizeaza timp de 5 
min sub curent de azot, apoi se adauga 
580 g apa demineralizata. Amestecul de 
reactie se incalzeste la 65°C sub curent de 
azot timp de 2,5 h, dupa care continutul 
reactorului se race§te. Solutia de polimer 
este transparent^ si contine 115,5 g poli- 
vinilpirolidona, care are valoarea K de 
88. Polivinilpirolidona separata prin us- 
care contine 0,05% monomer rezidual. 

Exemplul 3. In aceeasi instalatie din 
e"xem*plull 1, se iintffoduc 130 g N-vinilpiro- 
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liddna §i 0,195 g 2,2'-azo.-d£-(2,4-dirnetil- 
valeronitril), se omogenizeaza timp de 5 
min sub curent de azot, apoL se adauga 
570 g: apa demineralizata; Amestecul de 
5 reactie: se incalzeste la 60 9 G, sufr curent 
de ; azot si se mentine la temperatura de 
regim timp de 2,5 h. Apoi, continutul 
reactorului se raceste. Solutia de polimer 
este transparent^ si contine : 129,3 g poli- 

10 vinilpirolidona, care are valoarea K de 
50. Polimerul uscat contine 0,04% mono- 
mer rezidual. 

Exemplul 4. In aceeasi instalatie din 
exemplul 1 se introduc 146 g N-vinilpiro- 

15 lidona §i 0,13 g 2,2'-azo-di-(2,4 -dimetil- 
valeronitril), se omogenizeaza 5 min sub 
curent de azot, apoi se adauga 554 g. apa 
demineralizata. Amestecul de reactie se 
incalzeste la 65°C, sub curent de azot si 

20 se mentine la temperatura de regim timp 
de 2,5 h. Dupa racire, solutia de polimer 
este omogena §i contine 145,3 g polivinil- 
pirolidona. 
Polimerul uscat - are- valoarea K- de- 100 

25 $i contine 0,0 60/0 monomer reziduaL 

Exemplul 5. In aceeasl instalatie din 
exemplul 1 se introduc 140 g N-vihilpiro- 
lidona si 0,3 g 2,2'-azo-di-(2,4-dimetilva- 
lerarfiifril); se omogenizeaza TO min sub 

30 curent* der azot, apoi se adauga 560 g apa 
demiherali«ata. Amestecul de reactie se 
incalzeste la 70°C, sub curent de azot, si 
se mentine la temperatura de regim timp 
de 2 h, apoi continutul reactorului se ra- 

35 ceste. Solutia de polimer este omogena si 
contine 139,2 g polivinilpirolidona. Poli- 
merul uscat are valoarea K de 75 si con- 
tine 0,05o/o monomer rezidual. 

Exemplul 6. In aceeasi instalatie din 

40 exemplul 1 se introduc 175 g N-vinilpiro- 
lidona si 0,99 g azoizobutironitril, se agi- 
ta timp de 5 min sub curent de azot. A- 
poi, se adauga 525 g apa demineralizata,. 
Amestecul de reactie se incalzeste la 75°C 

4 5 si, se mentine la temperatura de regim 
timp de 1,5 h, dupa care continutul reac- 
torului se. raceste. 

Solatia de polimer este: transparenta* 
dar confine resturi de initiator sub forma 

50 de suspensie fina. Inainte de separarea 
polimerului prin uscare, trebuie s& se In- 
departeze particulele insolubile prin fil- 
trare. Acest lucru este dificil, deoarece 
solutia apoasa de polivinilpirolidona rezul- 

55 tata din reactie este foarte vfscoasa 
(40 000 cP). 

Solutia de polimer contine 174,2 g poli- 
vinilpirolidona, care are valoarea K de 
80 sjl 0,3o/ ff monomer rezidual. 

60 Conform inventiei, reactia de polimeri- 

zare se conduce la temperatura Constan- 
ta §i nu prea ridicata, are o durata scurta 
' si, in final, se obtine o solute omogena, 
cu un continut redus de monomer rezi- 

65 dual. 
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Polimerul separat prin uscare se remar- 
cS printr-o stabilitate termica si In tlmp 
foarte bunfi. 

Utilizarile acestui polimer sint variate: 
ancolant pentru fibrele de sticla si sinte- . 5 
tice, stabilizator pentru suspensiile de 
colorantf, polimeri si cosmetice, liant in 
ceramica, auxiliar pentru detergent etc. 

Inven^ia de fata prezinta urmatoarele 
avantaje : 10 

— nu formeaza produse secundare inso- 
lubile in mediul de reac^ie si permite con- 
ducerea reactiei la o temperaturS nu prea 
ridicata; 

— posibilitatea de a reduce consumul 15 
de energie si initiator; 

— obtinerea unui polimer care se re- 
marca printr-un con^inut redus de mono- 
mer rezidual si o buna stabilitate termi- 
ca si in timp. . 20 



Bevendicare 

Propedeu de obtfnere a polivinilpiroli- 
donei cu valoare K, cuprinsfi intre 50 §i 
100, prin polimerizare in solute apoasft 
§i in prezenfa de catalizatori, caracteri- 
zat prin aceea cS, in mediul de polimeri- 
zare se introduce 0,09...0,22 pSrtf in greu- 
tate fata de N-vinilpirolidona, 2,2'-azo-di- 
(2,4-dimetilvaleronitril) drept initiator, la 
un raport apa : monomer de 3...S : 1, iar 
reactia se conduce la temperatura de 60... 

75°C, preferabil 65...70°C > timp de 1,5... 
2,5 h. 
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